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(54) Title: METHOD FOR OBTAINING A STARCH-FREE BRAN EXTRACT, A REFINED PRODUCT AND MATERIAL RESULT- 
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(54) Titre: PROCEDE POUR OBTENIR UN EXTRAIT DE SON DESAMYLACE, UN RAFFINAT ET UN MATERIAU OBTENU A 
PARTIR DE CE PROCEDE 



(57) Abstract 



The invention concerns a method for obtaining a starch-free bran extract and a cellulosed refined product, consisting in the following 
steps: a) mixing the bran with ten times its water volume at a temperature less than 50 °C and filtering it so as to recuperate starch milk and 
starch-free bran, the starch milk being then decanted, filtered or centrifuged, then dried; this step is repeated twice to obtain a starch-free 
bran with a starch content less than 1 % of dry matter by weight; b) contacting the starch-free bran with an aqueous sodium solution with a 
concentration ranging between 2 and 12 % by volume, in a liquid/solid ratio ranging between 5 and 100, at a temperature ranging between 
20 and 100 °C, for a duration ranging between 5 and 120 minutes; then in diluting the mixture with water, if required, until a liquid/solid 
ratio higher than 25 is obtained and the solid residue is separated by filtering and by drying; in concentrating the filtrate, acidifying it to a 
pH ranging between 4.5 and 7, and precipitating with ethanol in a ratio of 2 to 4 volumes of alcohol for one volume of solution to obtain 
a coagulum, which is dried for obtaining an extract rich in hemicellulose. The invention is applicable to wheat bran. 



(57) Abrege 

Proced6 pour obtenir un extrait de son desarnylace" et un raffinat cellulosique, comprenant les Stapes suivantes: a) on melange le son 
a dix fois son volume d'eau a une temperature infierieure a 50 °C et on nitre de facon a r6cuperer un lait d'amidon et un son desamylace\ le 
lait d'amidon 6tant ensuite deeant6, filtre ou centrifuge puis s6ch6; cette &ape est rep6tee une a deux fois pour obtenir un son d6samylace 
presentant une teneur en amidon inf6rieure a 1 % de la matiere seche en poids; b) on met en contact le son desamylacd avec une solution 
aqueuse de soude dont la concentration est comprise entre 2 et 12 %, massique, dans un rapport liquide/solide compris entre 5 et 100, a 
une temperature comprise entre 20 et 100 °C, pendant une duree comprise entre 5 et 120 minutes; puis on dilue le melange par de Feau, si 
necessaire, jusqu'a obtenir un rapport liquide/solide sup6rieur a 25 et le r6sidu solide est separ6 par filtration ou par essorage; on concentre 
le filtrat, on Facidifie a un pH compris entre 4,5 et 7, et on precipite par de F6thanol dans un rapport de 2 a 4 volumes d'alcool pour un 
volume de solution, pour obtenir un coagulat, que Fon seche pour obtenir une extrait riche en hemicellulose. Application a la valorisation 
du son de b!6. 
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Titre ; Procede pour obtenir un extrait de son desamylace, un raffinat et 
un materiau obtenu a partir de ce procede. 

La presente concerne un procede pour obtenir un extrait de son de ble 
5 desamylace, un raffinat et un materiau obtenu a partir de ce procede. 

Le son de ble est particulierement riche en fibres insolubles, notamment 
de type hemicellulosique et est notamment connu pour ses actions sur la 
digestibilite, le transit intestinal, inhibition des tumeurs du colon. 

Les hemicelluloses constituent une vaste famille de polysaccharides de 
10 paroi cellulaire, associes a la cellulose, de structure tres variable, dependante de la 
nature de la plante et de Torgane dont elles sont extraites. Elles sont utilfsees dans 
des domaines aussi varies que la pharmacie, les cosmetiques ou I'agro-alimentaire, 
comme excipient, agent de saveur et emuisifiant comme decrit par exemple dans 
les documents JP-A-07101881, JP-A-07079712, JP-A-07101882, JP-A-07099930, 
15 JP-A-071 02284, JP-A-060571 176 et EP-A-301440. Elles presentent aussi des 
effets interessants notamment pour la regulation du cholesterol et de la tension 
arterielle. 

On connait deja des procedes pour fractionner le son de ble comme 
celui decrit dans le brevet US n° 3879373 ou dans la publication « Preparation and 

20 characterisation of water soluble hemicellulose (arabinoxylan) from wheat bran » 
dans Nippon Shokukin Kogyo Gakkaish, 39, n° 12, p. 1147-1155 de 1992. Ceux-ci 
comprennent en general une etape d'extraction aqueuse pour elimtner I'amidon 
residuel, suivi d'une etape de solubilisation des hemicelluloses en milieu alcalin. 
Bien souvent, le son de ble aura auparavant subi un ou plusieurs pretraitements tels 

25 que delipidation, deproteination, delignification, mettant en oeuvre differents 
solvants tels que decrits dans les publications « Constitution of a hemicellulose from 
wheat bran » dans Canadian Journal of Chemistry, 33, p. 56-67 de 1955 et 
« Fractionation of wheat bran carbohydrates » dans J. ScL Food. Agrtc. 32, p. 243- 
251 de 1981. Ces pretraitements associes aux multiples operations de purification 

30 ayant pour objet d'isoler une fraction hemicellulosique la plus pure possible, se 
traduisent par des rendements en extraits hemicellulosiques limites et faiblement 
actifs sur le plan rheologique. Par ailleurs, aucun de ces extraits purifies ne presen- 
tent de proprietes filmogenes, ni d'agent d'enduction. 
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Aussi un des buts de ia presente invention est-il de fournir un procede 
pour obtenir un extrait de son de ble desamylace qui permet de limiter le nombre 
d'etapes et de reduire ['utilisation de solvants. 

Un autre but de la presente invention est de fournir un tel procede qui 
5 permet d'obtenir un extrait de son de ble riche en hemicellulose avec un rendement 
superieur a ceux des procedes connus. 

Un but supplementaire de ['invention est de fournir un procede de ce 
type qui permet d'obtenir un tel extrait presentant un interet rheologique et filmo- 
gene, avec un cout de production acceptable. 
10 Un autre but supplementaire de invention est de fournir un procede de 

ce type qui permet, apres recuperation de I'extrait, de valoriser le residu cellulosique 
dans le domaine des materiaux thermopresses, pour I'obtention de pieces mouiees, 
recyclables et compostables, en substitution a des pieces plastiques de 
conditionnement et d'emballage. 
15 Ces buts ainsi que d'autre qui apparaitront par la suite sont atteints par 

un procede pour obtenir un extrait de son de ble desamylace, et un raffinat cellu- 
losique qui est caracterise, selon la presente invention, par le fait qu'il comprend les 
etapes suivantes 

a) on melange le son de ble a dix fois son volume d'eau a une temperature 
20 inferieure a 50° C et on fiitre de fa^on a recuperer un lait d'amidon et un son 

desamylace, le lait d'amidon etant ensuite decante, fiitre ou centrifuge puis seche ; 
ce tte etape est repetee une a deux fois pour obtenir un son desamylace presentant 
une teneur en amidon inferieure a 1 % de la matiere seche, en poids ; 

b) on met en contact le son desamylace avec une solution aqueuse de soude dont 
25 la concentration est comprise entre 2 et 12 %, massique, dans un rapport 

liquide/solide compris entre 5 et 100, a une temperature comprise entre 20 et 100° 
C, pendant une duree comprise entre 5 et 120 minutes ; puis on dilue le melange 
par de Teau, si necessaire, jusqu'a obtenir un rapport liquide/solide superieur a 25 
et le residu solide est separe par filtration ou par essorage ; on concentre le filtrat, 

30 on I'acidifie a un pH compris entre 4,5 et 7, et on precipite par de I'ethanol dans un 
rapport de 2 a 4 volumes d'alcool pour un volume de solution, pour obtenir un 
coagulat, que Ton seche pour obtenir un extrait riche en hemicellulose. 

Avantageusement, Petape a) est repetee une a deux fois pour obtenir 
un son desamylace presentant une teneur en amidon inferieure a 1 % de la matiere 

35 seche, en poids. 
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Quant au materiau seion la presente invention, il est obtenu en 
melangeant Pextrait obtenu ci-dessus en proportion comprise entre 10 et 50 % 
massique a cle ia fibre celluiosique activee hautement accessible, obtenue par 
fractionnement de paille de ble ou d'orge, et en thermomouiant ce melange sans 
5 adjonction d'additif ou de colle. 

Ainsi, selon la presente invention, on desamylace le son de ble, puis on 
traite la fraction desamyiacee pour obtenir un extrait hemicellulosique et un raffinat 
celluiosique. Llnvention se fonde sur la mise en evidence des proprietes remar- 
quables et inconnues de Pextrait de son de ble desamylace comme agent rheologi- 

10 que et filmogene, utilisable en formulation comme additifs ou ingredients epaissis- 
sants et gelifiants, et comme agent deduction pour la finition et la protection de 
surfaces, atteintes grace a la mise en oeuvre du procede. Les fractions hemicellu- 
losiques obtenues dans des conditions differentes de ce procede, en particulier 
lorsqu'elles sont plus pures, perdent leurs proprietes. Le raffinat celluiosique issu de 

15 ce procede apporte aux pieces thermomoulees sans additif ni colle, a base de 
fibres de pailles fractionnees, une meilleure souplesse pour une resistance meca- 
nique satisfaisante, et ce de fagon inattendue car ('incorporation de son de ble dans 
les panneaux de particules ou de fibre est actueliement connue pour abaisser leurs 
caracteristiques mecaniques, meme en presence de colle. 

20 Selon le procede revendique de la presente invention, le son de ble est 

melange a dix fois son volume d'eau, a une temperature inferieure a 50°C. En effet, 
au dela de 50°C, Papparition de phenomenes de geiification de Pamidon pourrait 
venir gener le lavage. La fraction hydrosoluble comprenant les composes 
hydrosolubles et les granules d'amidon en suspension est separee du residu son 

25 par filtration. Le lait d'amidon ainsi obtenu est decante et filtre, ou centrifuge puis 
seche. L'operation sera, selon la provenance du son et sa teneur initiale en amidon, 
repetee une ou deux fois jusqu'a obtenir un son desamylace contenant moins de 1 
% d'amidon. Dans le cas d'issue de meunerie dite « gros son », pres de 40 % de la 
matiere seche initiale est ainsi extraite. 

30 Le son de ble, ainsi desamylace, mais non seche, est mis en contact 

avec une solution aqueuse de soude dont la concentration est comprise entre 2 et 
12 % massique, un rapport liquide/solide compris entre 5 et 100, a une temperature 
comprise entre 20 et 100°C, pendant une duree comprise entre 5 et 120 minutes. 
De fa?on avantageuse, on procedera de la fagon suivante : le son desamylace est 

35 mis en contact intime avec la solution de soude a une concentration en poids com- 
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prise entre 5 et 10 %, dans un rapport liquide/solide compris entre 6 et 10, et a une 
temperature comprise entre 20 et 50°C, pendant une duree inferieure a 15 minutes, 
grace a un melangeur malaxeur approprie comme un pulpeur ou un meiangeur bi- 
vis, de fagon a obtenir une pate bien homogene. La pate est ensuite stockee dans 
5 un bac de maturation pendant une duree comprise entre 5 et 60 minutes, sans 
agitation, de fa?on a permettre !a poursuite de la reaction de soiubiiisation des he- 
micelluloses. La pate est ensuite lavee a I'eau abondamment, dans un rapport 
liquide/solide compris entre 25 et 50, dans un systeme agite. La separation 
liquide/solide apres soiubiiisation en phase alcaline est effectuee de preference par 

io essorage sur support tissu, par filtration ou par centrifugation ; cette derniere so- 
lution imposant des lavages suppiementaires du fait de la formation possible d'une 
phase gelifiee. Le residu obtenu est isole, puis lave ou non selon Paxe de 
valorisation choisi. Celui-ci, largement enrichi en fibres, trouve en effet divers axes 
de valorisation tels que les domaines alimentaires, animal ou dietetique ou encore 

15 les materiaux. 

Le lavage pourra etre avantageusement realise a une temperature in- 
ferieure a 50°C dans un appareil de parois cylindriques, et d'axe allonge, com- 
prenant deux vis corotatives et d'axes paralleles entre elies et a I'axe de Pappareil, 
divise en trois zones d'amont en aval selon le sens d'avancement du melange. 

20 Dans la premiere zone, ou zone amont, on introduit de la paille de ble et la pate de 
son alcaline provenant du bac de maturation. L'ensemble de vis situe dans cette 
zone presente un profil adapte pour imposer au melange les effets suivants : 

- un effet de cisaillement qui reduit la taille des particules, 

- un effet de malaxage qui permet de mettre intimement en contact les pailles, le 
25 son et la solution alcaline impregnant ce dernier, 

- un effet de compression qui favorise ia diffusion de la phase liquide au sein des 
matrices iignoceilulosiques, 

- un effet de retention du melange destine a augmenter le temps de sejour dans 
Tappareil, et 

30 - un effet de convoyage du melange vers la seconde zone. 

Un profil de vis pour obtenir une telle combinaison d'effets est par 
exemple un enchainement : 

- d'elements de vis a pas direct pour convoyer le melange, 

- d'elements malaxeurs de formes adaptees pour le cisaillement et le melange : 
35 bilobes, trilobes ou roues crantees, 
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- d'elements de vis, a simple ou double-filets a pas direct decroissant pour permet- 
tre le transport de la matiere, avec contrainte de cisaillement (vis copenetrantes) et 
de compression axiale (diminution du pas de vis), 

- d'elements de vis, a simple ou double-filets, a pas inverse, dont le role est de 
5 former un bouchon de matiere qui assure la mise en compression du melange ; 

dans cet element de vis Taction de cisaillement et de melange est aussi tres in- 
tense. Le melange franchit le contre-filet grace a Tespace entre les vis et la paroi 
et/ou a des fentes pratiquees dans la vis. 

Dans la deuxieme zone, ou zone intermediate, le melange intime paille- 

10 son-solution de soude qui a franchi le contre-filet, est repris par des vis a pas direct 
pour etre convoye vers un point d'injection d'eau. Le melange est ainsi detendu 
pour favoriser les echanges avec Teau en vue d'assurer I'extraction des 
hemicelluloses solubilisees par Taction de la soude, par effet de dilution ou de 
lavage. Le melange liquide/solide est ensuite soumis a un effet mecanique de 

15 melange et de compression grace a la combinaison d'une enchamement de vis a 
pas direct decroissant et a pas inverse. L'effet du melange favorise la mise en 
contact des phases, et la dilution des hemicelluloses solubilisees ; la presence de 
fibres de paille favorise la formation d'un bouchon dans ('element de vis a pas 
inverse permettant la mise en pression de la matiere en amont L'effet de 

20 compression assure le pressage et 1'essorage du melange afin d'evacuer le liquide 
a travers des grilles de filtre disposees dans la paroi cylindrique de I'appareil. Le 
fiitrat recueilli contient les hemicelluloses solubilisees. 

Dans la zone aval, ou troisieme zone, le produit essore qui a franchi le 
contre-filet, est repris par des vis a pas direct pour §tre envoye vers la sortie de 

25 I'appareil. Le melange de fibre de son et de paille pourra dans cette zone aval, subir 
un traitement de sechage et de mise en forme, par exemple par extrusion au 
travers d'une filiere. Pour le sechage, la paroi cylindrique comportera des moyens 
de chauffage et des moyens pour evacuer la vapeur d'eau formee. 

La matrice de fibres celluiosiques, recueillie a la sortie de I'appareil 

30 comme decrit ci-dessus, peut etre moulee par thermoformage pour obtenir des 
formes moulees suffisamment resistantes pour etre substitutes a des pieces ob- 
tenues a partir de matieres plastiques ou de composites dans leurs applications. La 
presence de fibre de son incorporee dans un rapport en poids son 
desamylace/paille compris entre 0,1 et 0,5 apporte une meilleure souplesse aux 

35 materiaux, necessaire pour certaines applications. De telles formes ne sauraient 
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etre obtenues par thermoformage direct des melanges paille-son, meme apres 
broyage. 

La solution alcaiine visqueuse obtenue par separation du liquide et du 
soiide est directement concentree, par exemple, par ultrafiltration sur une 
5 membrane polysulfone compatible avec le pH de la solution, presentant un seuil de 
coupure de 10 000 Da, une lumiere interne superieure ou egale a 1,1 mm, du fait 
de I'importante viscosite de la solution, [.'augmentation de ce diametre interne 
permet de reduire la duree de I'etape et d'augmenter le taux de concentration de ia 
solution. La temperature ne doit pas depasser 50°C afin de ne pas alterer les 
10 structures polysaccharidiques fibres dans le milieu. 

Cette etape peut egalement etre realisee par evaporation sur un evapo- 
rateur a film mince, a des temperatures comprises entre 35 et 50°C. Au dela de 
50°C, la solution peut etre alteree ; de plus, il peut se former un film soiide sur les 
parois de I'appareil. 

15 Cette etape de concentration par ultrafiltration directement effectuee sur 

la solution basique, presente plusieurs avantages : elle diminue la quantite d'acide 
necessaire a Tacidification ulterieure, reduisant done, d'une part, la teneur en sels 
dans la solution, et, d'autre part, les couts de production, et permet un recyclage du 
permeat basique ainsi obtenu. Cette etape de concentration permet egalement de 

20 reduire considerablement les volumes d'alcool mis en jeu ulterieurernent lors de la 
purification par precipitation de I'extrait hemicellulosique. 

Apres concentration, la solution est acidifiee a un pH compris entre 4,5 
et 7, avec un pH preference! de 5,5. En effet, un pH legerement acide favorise la 
precipitation des proteines et des hemicelluloses A dans le milieu, et favorise egale- 

25 ment la precipitation de I'extrait dans I'alcool eh formant un precipite plus ferme. Au 
dessous de 5,5 une importante quantite d'acide est necessaire pour atteindre des 
valeurs de pH plus basses, ce qui augmente les couts et la teneur en sels. 

La solution ainsi acidifiee, caracteristique par son aspect de flan, est 
precipitee dans de Pethanol dans un ratio de un volume de solution pour 2 a 4 

30 volumes d'ethanol, 2,5 volumes d'ethanol etant le volume de preference retenu. Elle 
est laissee le temps necessaire a la precipitation a temperature ambiante, ou place 
a 4°C afin de favoriser la formation du coagulat. 

Pour secher la fraction hemicellulosique ainsi obtenue, on utilise un 
filtre-presse afin de transformer le coagulat forme en une poudre presentant, outre 

35 une couleur tres claire, un fort pouvoir epaississant et filmogene et une excellente 
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capacite d'enduction de surface. Cette etape est, de plus, totaiement extrapolabie a 
grande echelle a des couts tres competitifs. La poudre obtenue apres broyage, 
presente une matiere seche comprise entre 25 et 30 % en sortie ; eile peut ainsi 
etre laissee a I'air pour un sechage ulterieur ou etre sechee dans une colonne sous 
5 air ou autre gaz afin d'evrter la formation de micro-aggregats. La phase ethanolique 
residuelle est quant a elle distillee puis reutilisee. 

Selon le procede de la presente invention, on obtient des rendements 
en extrait hemicellulosique isole compris entre 21 et 30 % de la matiere seche de 
son, et entre 35 et 50 % de la matiere seche de son desamylace, caracterise par : 
10 - une composition majoritaire en polysaccharides parietaux non cellulosiques, supe- 
rieure a 75 % de la matiere seche en poids de type arabinoxylane et glucane avec 
des rapports en poids arabinose/xylose compris entre 0,3 et 0,7, une teneur en 
glucose comprise entre 8 et 25 % de la matiere seche en poids, 

- une composition minoritaire en matieres proteiques comprise entre 1 et 25 % de la 
15 matiere seche en poids, 

- une teneur en cendre minerale inferieure a 15 % de la matiere seche en poids. 

Par consequence de ces caracteristiques, modulees en fonction des 
conditions operatoires de leur obtentton, les extraits hemicellulosiques presentent 
les proprietes suivantes : 

20 - un comportement rheologique de type newtonien et thixotrope en solution 
aqueuse diluee inferieur a 1 %, et rheofluidifiant au-dela. A partir de concentration 
de 2 % dans Teau, Textrait hemicellulosique developpe une forte augmentation de la 
viscosite du milieu qui peut atteindre des valeurs superieures a 1 500 centipoises a 
3 % dans Teau, aux faibles gradients de vitesse, ce qui le rend comparable a des 

25 epaississants synthetiques commerciaux conime les derives cellulosiques. Cette 
viscosite est, de fa?on remarquable, stable dans une large gramme de pH (4 a 10) 
et peu sensible a la teneur en seL Une tres forte synergie se developpe avec les 
extraits de caroube conduisant a des viscosites superieures a 4 000 centipoises a 
faible gradient de vitesse et 300 centipoises a fort gradient de vitesse pour des 

30 concentrations de 1 % de chacun des polysaccharides dans I'eau. A des 
concentrations plus elevees (4 a 6 %), Pextrait hemicellulosique conduit a I'obtention 
de gels comparables a ceux obtenus a partir de carraghenanes. 

- un pouvoir filmogene permettant une enduction de surface de bonne qualite, avec 
des resistances a la rupture des films obtenus sans ajout de plastifiants superieures 
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a 40 M Pa, ce qui les situe dans la gamme des fiims obtenus a base de derives 
celiuiosiques, d'amidon ou de poiyethylenes. 

Des exemples de realisation du procede selon la presente invention 
sont donnes ci-apres afin de mieux permettre a I'homme du metier sa mise en 
5 oeuvre et d'illustrer ses avantages. 

Les exemples qui suivent sont destines a illustrer la souplesse du pro- 
cede qui permet d'obtenir des extraits de son desamylace avec des rendements et 
une qualite rheologique modulable en fonction des conditions operatoires . Tous les 
pourcentages sont exprimes en poids sauf indication contraire. 

10 

Exemple 1 

Dans cet exempte, on utilise un gros son de ble sans broyage prealable qui contient 
environ 90% de matiere seche. Sa composition est la suivante en % de la matiere 



seche : 

15 Hemicelluioses 38 % 

Lignines : 7 % 

Celluloses : 9 % 

Amidon : 13% 

Proteines 15% 

20 Cendres mineraies : 5 % 



1 ° Desamylation 

Le dispositif utilise est un reacteur agite muni d'un filtre integre. Les 
conditions operatoires dans cet exemple, sont les suivantes : 

25 Le son de ble est melange a dix fdis son volume d'eau a une tempera- 

ture de 40°C pendant 15 minutes, puis la phase liquide, contenant la matiere en 
suspension, est vidangee par Pintermediaire du filtre. Le lait d'amidon obtenu con- 
tient 4,3 % de matiere seche. On laisse la suspension decanter. Le son residuel est 
a nouveau melange a dix fois son volume a 40°C pendant 15 minutes ; le lait 

30 d'amidon obtenu dans cette deuxieme phase contient 1,3% de matiere seche. On 
laisse cette deuxieme suspension decanter. Enfin, le son residuel est une nouvelle 
fois melange a dix fois sont volume d'eau a 40°C pendant 15 minutes (la duree des 
dernieres etapes pouvant etre reduites a 5 minutes). Le lait d'amidon obtenu 
contient 0,6 % de matiere seche. On laisse decanter cette troisieme suspension. 

35 Apres decantation complete, les trois phases surnageantes sont rassemblees et 
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peuvent etre reutilisees en tant que phase de lavage sur un nouveau son. Les trois 
fractions d'empois d'amidon sont eiles aussi rassemblees, concentrees puis se- 
chees : elles trouveront differents axes de valorisation (textile, papier, colle...). 

Au total 40,6 % de la matiere seche initiate ont ainsi ete extraits et la 
5 composition du son de ble desamylace est la suivante, en pourcentage de la ma- 
tiere seche : 



Hemicelluloses : 60 % 

Lignines : 8 % 

10 Celluloses : 15,5% 

Amidon : 0,5 % 

Proteines : 15% 

Cendres minerales : 1 % 



15 2° Obtention de Textrait hemicellulosique 

Le traitement alcalin du son de ble ainsi desamylace est realise dans un 
reacteur agite dans les conditions suivantes : 



Concentration en soude : 4 % 

Temperature de reaction : 50°C 

20 Ratio liquide/solide : 50 

Duree de reaction : 1 heure 

Son desamylace : 20 g sec 



Le melange est ensuite filtre sur un tissu propylene de porosite com- 
25 prise entre 1 et 5 jxm. Le filtrat est concentre 2 fois sous pression reduite, ajuste a 
un pH = 5,5 par addition d'acide acetique, puis melange a 3 volumes d^thanol et 
place 12 heures a 4°C afin de favoriser la formation d'un coagulat. Celui-ci est alors 
repris dans de I'ethanol puis filtre sur support papier et seche a temperature am- 
biante. 

30 Le rendement en extrait hemicellulosique est de 35,5% par rapport au 

son sec desamylace, soit 21,3 % par rapport au son sec initial. 

La poudre hemicellulosique ainsi isolee presente les caracteristiques 

suivantes : 

Rapport arabinose/xylose : 0,41 
35 Teneur en glucose 12,1 % de la matiere seche 
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Teneur en matiere proteique : 7,75 % de la matiere seche 
Teneur en cendre minerale : 10,4 % de la matiere seche 

La viscosite d'une solution a 2 % en matiere organique de I'extrait 
5 hemicellulosique dans I'eau, mesuree a I'aide d'un rheometre a contrainte imposee 
Cammed 50, a une temperature de 20°C et un pH de 7, est de 210 cp a 0,5 N/m 2 et 
del 58 cpa2N/m 2 

Exemple 2 

10 Le son de ble utilise dans cet exemple appartient au lot de son desa- 

mylace obtenu a Texemple 1, et presente done les memes caracteristiques. 
Les conditions de traitement alcalin sont les suivantes : 



Concentration en soude : 6 % 

15 Temperature de reaction : 25°C 

Ratio iiquide/solide : 75 

Duree de reaction : 1 heure 30 

Son desamylace 20 g sec 



20 Le protocole concernant les etapes suivantes est en tous points sirni- 

laires a celui decrit a I'exemple 1. La poudre hemicellulosique ainsi isolee presente 
les caracteristiques suivantes : 

Rapport arabinose/xylose 0,36 

25 Teneur en glucose : 1 3,5 % de la matiere seche 

Teneur en matiere proteique : 9 % de la matiere seche 

Teneur en cendre minerale : 11,5 % de la matiere seche 

Le rendement d'extraction obtenu dans ces conditions est de 34,5 % par 
30 rapport au son desamylace, soit de 20,7 % par rapport au son sec initial. La 
viscosite mesuree dans les memes conditions qu'a Texemple 1 est de 411 cp a 0,5 
N/m 2 et de 241 cp a 2 N/m 2 . 



35 
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Exemple 3 

Le son de ble utilise dans cet exemple appartient au merne lot de son 
desamylace obtenu a I'exemple 1, et presente done les m§mes caracteristiques. 
Les conditions de solubilisation alcaline sont les suivantes : 
5 Concentration de soude : 6 % 

Temperature de reaction : 75°C 

Ratio liquide/solide : 75 

Duree de reaction : 1 heure 30 

Son desamylace : 20 g sec 

10 

Le protocole concernant les etapes suivantes est en tous points simi- 
laires a celui decrit a Pexemple 1. Le rendement d'extraction obtenu dans ces 
conditions de solubilisation est de 45,5 % par rapport au son desamylace, soit 27 % 
par rapport au son sec initial. La poudre hemicellulosique ainsi isolee presente les 
15 caracteristiques suivantes : 



Rapport arabinose/xylose 
Teneur en glucose : 
Teneur en matiere proteique r 
Teneur en cendre minerale : 



0,48 

11,3% de la matiere seche 
3 % de la matiere seche 
1 1 ,5 % de la matiere seche 



La viscosite mesuree dans les memes conditions qu'a Texemple 1 est 
de 61 cp a 0,5 N/m 2 et de 54 cp a 2 N/m 2 . 

Ces trois exemples illustrent que les meilleures qualites rheologiques de 
25 I'extrait de son de ble desamylace sont obtenues pour un rapport arabinose/xylose 
plutot faible (0,36) correspondant a une fraction hemicellulosique arabinoxylane 
moins substitute, pour une teneur en matiere proteique plutot elevee (9 %), et une 
teneur en glucose plutot elevee (13,5 %) correspondant a la presence de glucanes. 

Les exemples qui suivent sont destines a comparer differentes condi- 
30 tions de mises en oeuvre du procede et leurs repercussions sur les qualites de 
I'extrait de son desamylace. 



35 



Exemple 4 

Le son de ble est desamylace dans les memes conditions que celles 
decrites dans Texemple 1. Le melange liquide/solide est separe dans une esso- 
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reuse a bol de capacite 50 litres sur tissu propylene de porosite comprise entre 1 et 
5 pm. Le residu cellulosique obtenu est lave jusqu'a pH 7. 

Le filtrat basique obtenu est concentre 1,7 fois et partiellement demine- 
ralise par ultrafiltration, a une temperature inferieure a 40°C, sur une membrane en 
5 fibre creuse de polysulfone presentant un seuil de coupure de 10 000 Daltons, une 
lumiere de 1,1mm et une surface de filtration de 0,45 m 2 \ Le permeat qui contient 
une partie de la soude est stocke pour un recyclage ulterieur. Le pH du retentat est 
ajuste a 5,5 par ajout d'acide acetique, melange a 2,5 volumes d'ethanol et stocke 
a 4°C pendant 12 heures. Le coagulat forme est preleve et introduit dans une cuve 
10 de filtre-presse, par exemple du type LAROX PF 0,1 H2 equipe d'une toile filtrante 
polyester multifilaments calandree, avec une quantite d'ethanol telle que ta sus- 
pension a une teneur de 3 % de la matiere seche. La capacite est de 1,22 kg/m 2 et 
une siccite du gateau de poudre hemicellulosique de 25 a 30 % permet un 
debatissage automatique. La poudre ainsi obtenue est sechee sous courant d'air. 
15 Le rendement en extrait hemicellulosique est de 27 % par rapport au son sec 
desamylace, soit 16 % par rapport au son sec initial. La poudre hemicellulosique 
ainsi isolee presente les caracteristiques suivantes : 

Rapport arabinose/xylose : 0,36 

Teneur en glucose : 10 % de la matiere seche 

20 Teneur en matiere proteique : 7,4 % de la matiere seche 

Teneur en cendre minerale : 4 % de la matiere seche 



La viscosite mesuree dans les memes conditions qu'a Pexemple 1 est 
de 270 cp a 0,5 N/m 2 et de 103 cp a 2 N/m 2 . 
25 L'applicabilite comme additif rheologique est illustree par les qualites 

d'une peinture emulsion acrylique blanche mate, formulee avec I'extrait 
hemicellulosique en substitution d'un agent rheologique commercial du type derive 
cellulosique, toute chose etant identique par ailleurs : 



Formule de peinture : 

30 Gel aqueux de I'additif rheologique : 308 g 

Agent mouiilant Coatex P 90 : 1 ,78 g 

Antimousse Nopco NXZ : 1 ,04 g 

Pigment dioxyde de titane Titage RL 68 : 62,34 g 

Charge minerale Talc 20 MO : 51 ,97 g 

35 Carbonate de calcium omyacarb extra CL : 129,56 g 
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Durcai 5 : 
Emulsion styrene-acrylique Rhodopas DS 910 : 
Agent de coalescence Texanot : 
Agent conservateur Parmetol K 40 ; 

5 

Qualite comparee a la peinture : 
. Fabrication : pas de difficulty 
. Stabiiite au stockage 30 jours a temperature ambiante : identique au temoin 
. Comportement rheologique : voisin du temoin mais avec un caractere rheofluidi- 
10 fiant et thixotrope plus marque 

. Applicability de la peinture comparee au temoin : 

- etalement au pinceau plus facile 

- traces de brossage moins marquees 

- meilleur aspect de tendu apres sechage 
15 - meilleure homogeneite et effet satine 

- meilleur sechage. 

. Matite : reflexion speculaire quasiment identique au temoin 
. Tenue a I'eau ou lessivabilite : identique au temoin. 

20 Le pouvoir filmogene de I'extrait hemicellulosique est mesure par les 

contraintes a la rupture par etirement des films obtenus par sechage de quantite 
controlee de solution aqueuse etalees en couche plane de faible epaisseur : 



Concentration de 
la solution d'extrait 
hemicellulosique dans I'eau 
(%) 


Epaisseur 
du film obten'u 
(mm) 


Contrainte 
a la rupture 
(Mpa) 


Allongement 
a la rupture 
(%) 


1 


0,35 


8 


9 


3 


0,5 


26 


14 


4 


0,6 


45 


19 



331,94 g 
108,92 g 
3,12 g 
1,4g 



25 
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Exemple 5 

Dans cet exempie, le protocole de traitement du son est identique a 
celui de I'exemple 4, jusqu'a I'etape de concentration par ultrafiltration incluse. Le 
retentat obtenu est alors demineraiise par diafiltration sur la meme membrane que 
5 celle d'ultrafiltration. La Solution aqueuse demineralisee obtenue est separee en 
quatre fractions equivalentes qui seront sechees selon quatre modes de sechage 
differents : Lyophilisation, Lyophilisation avec additif, Atomisation, Atomisation avec 
additif. 

Les mesures de viscosite des solutions aqueuses a 2 % de matiere 
10 organique des poudres isolees a Tissue de ces quatre traitements de sechage sont 
regroupes dans le tableau suivant : 



Mode de sechage 


Viscosite a 0,5 N/m 2 


lyophilisation 


24 


lyophilisation avec additif 


24 


atomisation 


25 


atomisation avec additif 


10 



Cet exemple illustre la sensibilite des qualites de la poudre hemicelluiosique aux 
conditions de son isolement. 



15 

Exemple 6 

3 Kg de matiere seche de son desamylace dans les conditions decrites 
a Texemple 1 sont mis en contact intime avec une solution de soude a 8 %, dans un 
rapport liquide/solide de 7,2 a 50°C, dans un pulpeur equipe a sa base d'une 
20 turbine d'agitation helico'fdale permettant un brassage efficace de la pate par un 
mouvement simultanement circulaire et ascendant. Apres dilution par I'eau jusqu'a 
obtenir un rapport liquide/solide de 50, la poudre hemicelluiosique extraite est isolee 
selon ie meme protocole que decrit a Texemple 4. Les resultats obtenus sont 
rassembles dans le tableau suivant : 



25 
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Temps de contact avec le pulpeur (min) : 


5 


60 


Rendement( % / son initial) : 


14 


20 


( % / son desamylace) : 


23 


33 


Rapport arabinose/xylose : 


0,4 


0,46 


Teneur en matiere proteique ( % /MS) 


15 


7 


Teneur en cendre minerale ( % / MS) 


3,5 


6 


Viscosite d'une solution a 2 % a 0,5 N/m 2 (cp) : 


244 


103 



Exemple 7 

5 Le son de ble, desamylace dans les conditions identiques a celles citees 

a i'exemple 1 , est mis en contact intime avec une solution de soude a 8 %, a 50°C, 
dans un reacteur-melangeur bi-vis du type CLEXTRAL BC 45 avec un profil de vis 
equipe de rnaiaxeurs bilobes et de contre-filet pour obtenir un melange efficace. Le 
debit de son desamylace est de 5,3 kg de matiere seche par heure, pour un debit 

10 de solution de soude a 8 % de 43 kg/h, definissant un ratio liquide/solide de 8,1. 
Pour une vitesse de rotation des vis de 50 tours/min, le temps de sejour est de 2 
minutes en moyenne. Le melange pateux obtenu en sortie du reacteur-melangeur 
bi-vis est stocke dans un bac tampon pendant une duree variable, diluee par de 
i'eau jusqu'a obtenir un rapport liquide/solide de 50 avant d'etre traite selon le 

15 meme protocole que dans I'exemple 4. 

La poudre isolee presente les caracteristiques suivantes : 



Temps de contact dans le bac tampon (min) : 


5 


60 


Rendement ( % / son initial) : 


12,5 


17 


( % / son desamylace) : 


21 


28 


Rapport arabinose/xylose : 


0,4 


0,47 


Teneur en matiere proteique ( % /MS) 


13 


7 


Teneur en cendre minerale ( % / MS) 


5 


4 


Viscosite d'une solution a 2 % pour une contrainte de 0,5 N/m 2 


235 


137 


(^) : 







Ces exemples illustrent les meilleures qualites rheologiques de I'extrait 
20 hemicellulosique obtenues par une mise en contact tres efficace du son et de la 
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solution alcaline avec des temps de contact limites et un ratio liquide/solide faible (7 
a 8). 

Exemple 8 

5 Dans cet example, le son de ble desamyiace dans les conditions iden- 

tiques a celies citees dans i'exemple 1, est mis en contact intime avec une solution 
de soude a 6,8 %, avec un rapport liquide/solide de 7, a 50°C, dans un reacteur- 
melangeur identique a celui decrit dans I'exemple 7. Le melange pateux est stocke 
15 minutes dans un bac tampon, dilue par de I'eau pour atteindre un rapport 

10 liquide/solide de 12 et introduit dans la premiere zone de Tappareil de paroi cylin- 
drique decrit precedemment, avec un debit de 35,9 kg/h, simultanement a de la 
paiile de ble avec un debit de 5,47 kg de matiere seche par heure. Cet appareil ou 
reacteur-extracteur est par exempie du type bi-vis tel que celui commercialise par la 
societe CLEXTRAL La vitesse de rotation des vis est de 170 tours/min et la 

15 temperature du fourreau maintenue a 50°C. Dans la deuxieme zone, de I'eau est 
injectee avec un debit de 85 kg/h, le rapport liquide/solide etant alors de 48,5 par 
rapport au son introduit et de 13,2 par rapport au total son + paiile. Le filtrat est 
recueilli a travers les grilles du module d'essorage et traite selon un protocole iden- 
tique a celui decrit dans I'exemple 1. Le rendement en poudre hemicellulosique 

20 isole est de 22,5 % par rapport au son desamidonne sec introduit. Le rendement de 
melange de fibre de paille et de son en sortie du reacteur-extracteur est de 89 % 
par rapport a la matiere seche de son et de paille introduite. Les qualites de ce 
melange de fibre de paille et de son sont illustrees par le fait qu'elles conduisent a 
des materiaux thermopresses de qualite tres voisines de celles obtenues pour les 

25 materiaux a base de fibre de paille traitees dans les memes conditions. Les qualites 
de la poudre hemicellulosique sont illustrees par le film de protection et de finition 
obtenu par enduction de la surface d'un materiau thermomoule a base de paille et 
ou de son, par une solution aqueuse a 4 %. Ce film donne a la piece un excellent 
aspect de fini et un bon etat de surface. 
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REVINDICATIONS 

5 1. Procede pour obtenir un extrait de son desamylace et un raffinat 

cellulosique, caracterise par le fait qu'il comprend les etapes suivantes : 

a) on melange le son a dix fois son volume d'eau a une temperature inferieure a 
50°C et on filtre de fagon a recuperer un lait d'amidon et un son desamylace, le lait 
d'amidon etant ensuite decante, filtre ou centrifuge puis seche ; cette etape est 

10 repetee une a deux fois pour obtenir un son desamylace presentant une teneur en 
amidon inferieure a 1 % de la matiere seche en poids ; 

b) on met en contact le son desamylace avec une solution aqueuse de soude dont 
la concentration est comprise entre 2 et 12 %, massique, dans un rapport 
liquide/solide compris entre 5 et 100, a une temperature comprise entre 20 et 

15 100°C, pendant une duree comprise entre 5 et 120 minutes ; puis on dilue le 
melange par de I'eau, si necessaire, jusqu'a obtenir un rapport liquide/solide 
superieur a 25 et le residu solide est separe par filtration ou par essorage ; on 
concentre le filtrat, on I'acidifie a un pH compris entre 4,5 et 7, et on precipite par de 
i'ethanol dans un rapport de 2 a 4 volumes d'alcool pour un volume de solution, 

20 pour obtenir un coagulat, que Ton seche pour obtenir un extrait riche en 
hemicellulose. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise par le fait que Ton 
repete Petape a) une ou deux fois pour obtenir un son desamylace presentant une 

25 teneur en amidon inferieure a 1 % de la matiere seche en poids. 

3. Materiau caracterise par le fait qu'il est obtenu en melangeant le 
residu solide obtenu selon les revendications 1 ou 2, ou en proportion comprise 
entre 10 et 50 % massique a de la fibre cellulosique activee hautement accessible, 

30 obtenue par fractionnement de paille de ble ou d'orge, et (edit melange en 
thermomoulant sans adjonction d'additif ou de colle. 
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